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1. CONTEXTUALIZACAO:

As pesquisas na area de tecnologia de novos materiais carreadores de
substancias ativas tém-se desenvolvido com a finalidade de potencializar os
efeitos de principios ativos.

1.2 PROBLEMA

Obter microemulsado para incorporacao de Oleo essencial.
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2. OBJETIVOS:

2.1. Objetivo geral:

Estudar o sistema de microemulséo para incorporar 6leo essencial

2.2 Objetivo especifico:
o Estudar as propriedades de microemulsdo 6leo/agua.
o Estudar a estabilidade de microemulséo.

o Estudar a incorporacao de 6leos essenciais em microemulséo éleo/agua
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3. JUSTIFICATIVA

Sistemas microemulsionados dependendo de sua constituicdo quimica sdo
constituidos de microgoticulas que formam um ndcleo interno no qual pode ser
utilizado como compartimento de substancias ativas. Do ponto de vista
tecnolégico estes compartimentos podem ser utilizados como reservatorios de

farmacos, 6leos essenciais, etc.
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4. REVISAO DA LITERATURA

Sistema de microemulséo foi descrito em 1943 por Hoar e Schulman, entretanto o
termo microemulsdo foi utilizado somente na década de 50 por Shulman e
colaboradores. A partir desta data o conceito de que agua e 6leo sdo insoluveis
sofreu modificagcdes. Sabendo que se ao sistema agua e 6leo for adicionado um
terceiro componente, por exemplo, um tensoativo, pode-se diminuir ou aumentar
a solubilidade destes liquidos (ROSSI et al, 2007) .

Os 6leos essenciais sdo compostos aromaticos, geralmente volateis, substancias
naturais — no que diferem de 6leo perfumado que pode conter sintéticos em sua
composicdo — presente nas flores, folhas, cascas, raizes, frutos e sementes das
plantas, que na maioria das vezes apresentam aroma forte e agradavel, sendo
também chamados de esséncias. S&o extraidos das plantas por processos
especificos, sendo mais frequente a destilagdo por arraste de vapor de agua, e
utilizando a planta fresca (VALERIO, DEFANI, 2011).

4.1 COLOIDES E EMULSOES

Colbéides sdo misturas heterogéneas de pelo menos duas fases de forma
finamente dividida (sélidos, liquido ou gas), denominada fase dispersa, misturada
com uma fase continua (sélido, liquido ou gas), denominada meio de dispersao
(JAFELICCI E VARANDA, 1999). A ciéncia dos coldides se ocupa com sistemas
nos quais um ou mais dos componentes apresentam pelo menos uma de suas
dimensdes dentro do intervalo de 1nm a 1um (1nm = 10°m; 1um = 10® m), ou
seja, existem sistemas contendo particulas extremamente pequenas e também

sistemas contendo particulas grandes.

Os sistemas coloidais podem ser agrupados em trés classificacdes gerais:
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1. Dispersdes coloidais — sdo termodinamicamente instaveis, por apresentar

elevada energia livre de superficie, e constituem sistemas irreversiveis, que néo

podem ser reconstituidos facilmente apos a separacédo de fase.

2. Solucbes verdadeiras de substancias macromoleculares (naturais ou
sintéticas) — estas sdo termodinamicamente estaveis, e também reversiveis, pois

podem ser reconstituidas facilmente depois de separar o soluto do solvente.

3. Coldides de associacdo — sdo termodinamicamente estaveis.

As dispersdes coloidais sé&o sistemas de duas fases. As fases sdo conhecidas
pelos termos de fase dispersa (fase constituidas pelas particulas) e meio de
dispersédo (o meio pelo qual se distribuem as particulas). A natureza fisica de uma

dispersdo depende das duas fases constituintes do sistema.

Uma emulsédo é um sistema disperso no qual as fases sdo liquidos imisciveis ou
parcialmente misciveis. Os glébulos do liquido disperso apresentam geralmente
didmetros entre 0,1 um e 10 um. Se o Oleo for a fase dispersa, a emulsdo é
chamada de emulsdo de 6leo em agua (O/A); se 0 meio aquoso for a fase
dispersa, a emulsdo € chamada de emulsdo de agua em Oleo (A/O) (SHAW,
1975).

Existem alguns métodos que permitem identificar o tipo de emulséo.

1. De um modo geral, emulsbes O/A apresentam uma textura cremosa, e

emulsdes A/O se mostram gordurosos.

2. A emulsdo se mistura facilmente com um liquido miscivel com o meio de
disperséo.
3. A emulséo pode ser tingida rapidamente por meio de corantes sollveis no

meio de dispersao

4. Emulsdo O/A apresentam geralmente condutividade elétrica muito mais

elevada que emulsdes A/O.

A fase aquosa da emulsdo pode ser constituida principalmente de agua,

umectantes como a glicerina, sorbitol e polissacarideos. Espessantes hidrofilicos
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como polimeros derivados do acido acrilico. Para os principios ativos sao
utilizados extrato vegetal e algumas vitaminas e também sé&o utilizados corantes,
conservantes e quelantes. A fase oleosa é contida por emolientes que sao
responsaveis pela espalhabilidade do creme sobre a pele, espessantes,
antioxidantes, principios ativos e promocionais lipossollveis que pode ser aloe
vera, extratos vegetais, vitamina E acetato, e contem também fragrancias
(SANCTIS, 2004).

Para se determinar o tipo de microemulsdo pode-se realizar o teste de diluicdo
que consiste em adicionar, gostas da emulsdo, em um recipiente contendo agua e
observa-se se esta se dispersa produzindo opacidade na agua, isto caracteriza
emulsdo O/A. Se a agua no béquer permanecer limpa tem-se uma emulsdo A/O
(ALVES, 2002).

Diferentes fendmenos ocorrem em uma emulsédo, tais como: a) cremeacao
(creaming), que resulta da flutuacdo das gotas dispersas para a superficie da
emulsdo; b) coagulacdo das gotas, que causa a formacdo de agregados
constituidos de gotas individuais, processo este que também aumenta o creme; c)
coalescéncia das gotas individuais, que formam gotas maiores até estender a
fase finamente dispersa a ponto de quebrar a emulsdo (JAFELICCI E VARANDA,
1999).

4.2 MICROEMULSOES

Microemulsbes sado sistemas transparentes de baixa viscosidade e contendo
grandes porcBes de Oleo e agua estabilizadas por compostos anfifilicos. Séo
formadas espontaneamente, sdo termodinamicamente estaveis exibem uma
grande variedade de estruturas: globular, bi continuo, cibico ou lamelar. Possuem

tamanhos variando entre 10 a 100 nm.
Existem dois tipos de microemulsées (figura 1):

1. Microemulsédo regular ou 6leo em agua (O/A) — consiste de dominios
hidrocarbbnicos (denominados micelas) cercados por moléculas anfifilicas,
estabilizadas em uma fase continua.
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2. Microemulsdo reversa ou agua em Oleo (A/O) — consiste de dominios

aquosos (denominados micelas reversas) dispersos em uma fase 6leo continuos.

Microemulsao A/0 Microemulsao O/ A

Figura 1 — Representacao dos tipos de microemulsao (OLIVEIRA et al.,
2004).

Outra forma ilustrativa de se entender melhors as fases da microemulséo sao

mostradas na figura 2.

[] 4gua
[] éleo

o~ lensoative

'”f;:utensuaﬁm

[ ] éleo
o~ lEnsoative

cotensoativo

Figura 2 — Forma ilustrativa dos tipos de microemulsé&o (In: SILVA, 2006).
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O termo microemulsao foi dado por Schulman, 1959 apds inUmeras investigacdes

sobre as emulsdes transparentes.

As microemulsdes possuem uma variedade de Uteis e interessantes propriedades
gue geraram muitos interesses e pesquisas nos ultimos anos. Estas pesquisas
modificaram a visao original sobre microemulsées. Uma microemulsao nao deve
ser considerada como emulsdo com gotas muito pequenas. Micro e

macroemulsao sdo fundamentalmente diferentes.

O processo de formacéo de gotas de 6leo na fase 6leo (emulsdo) € acompanhado
por um aumento na area interfacial, AA e Icoois ntemente na energia interfacial,
AAy. A entropia da dispersdo das gotas € igual a TAS e assim a energia livre de

formacéo do sistema é dado pela expressao:
AG = AAy —TAS

O primeiro termo AAy é a energia requerida para expandir a interface e AA = A2 —
Al é o aumento da area interfacial e y € a tenséo superficial. Na auséncia de um
anfifilico, y € da ordem de 30 — 50 mN/m e Icoois ntemente AAy é grande e
positivo. Entretanto, para reduzir a energia de emulsificacdo, deve-se reduzir a
tensdo superficial. Isto € conseguido por adsorcdo de um anfifilico na interface
O0leo agua, que também tem a funcdo de ajudar a evitar desagregacdo da
emulsdo por floculacdo e coalescéncia. O Segundo termo — TAS € a entropia
configuracional resultante do aumento no numero de possiveis configuracbes
resultantes da producdo de um grande numero de gotas. Este termo sendo
negativo ajuda na formacédo da emulsdo. Com as macroemulsdes, |AAy| € muito
maior que |- TAS| e entdo a energia livre, AG é positiva. Portanto, a formacéo de
emulsdo é um processo ndo espontaneo e uma barreira de energia deve ser

criada para prevenir a volta ao estado 1.

Com as microemulsdes, a tensao interfacial & suficientemente baixa para tornar a
energia interfacial comparavel ou mesmo menor que a entropia da dispersao.
Neste caso a energia livre de formacédo do sistema torna-se zero ou mesmo
negativo (DALMORA, 1996). Isto explica a estabilidade termodindmica das

microemulsdes. Assim a principal forca condutora da formacdo das
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microemulsdes € a ultrabaixa tenséo interfacial, que normalmente alcancada com
0 uso de dois ou mais anfifilico. A adicdo de anfifilicos a fase 6leo ou agua causa
uma diminuicdo gradual de tensdo superficial atingindo um valor limite na CMC
(concentracdo micelar critica). Qualquer acréscimo de anfifilico acima da CMC

causa pequena ou nenhuma diminuicdo na tensao superficial.

A razdo da reducdo na tensao superficial a muitos baixos valores usando dois
anfifilicos pode ser entendida de considerando a equacéo de adsorcédo de Gibbs

para um sistema multicomponente:
dy =-2Tdy,
No equilibrio entre as concentracfes nas fases interfaciais e interior
du, =RTd(Ina,)

Assim:
dy, =—RT 2d(InC,)

que integrada fornece:

Cs Co
7 =7,— [T.RTdINC, - [T,RTdInC,
0 0

Nesta equacéo pode-se observar que yo € diminuido de dois termos, um relativo a
um anfifilico e outro do co-anfifilico. As duas moléculas, do anfifilico e co-anfifilico,
adsorvem simultaneamente e ndo interagem entre si para que as respectivas
concentracbes ndo sejam diminuidas. Isto explica porque as duas moléculas
devem variar em natureza, isto, € uma predominantemente soluvel em agua e

outra soluvel em 6leo.
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4.3 COMPOSICAO DA MICROEMULSAO

As microemulsdes sao formadas de trés a cinco componentes:
e Agua: solvente; (OLIVEIRA et al., 2004).

e Oleo: Como a fase oleosa, podem ser utilizados alguns hidrocarbonetos
alifdticos ou aromaticos, como por exemplo: n-alcanos ( CnH2n+2 ),
cicloexano, isooctano, aromaticos: tolueno, benzeno, clorobenzeno,;
(OLIVEIRA et al., 2004).

e Surfactante: S&8o compostos anfifilicos e apresentam uma porc¢éao hidrofilica
ou polar e uma porcao hidrofébica ou apolar (Oliveira, 2004). Como
resultado de sua estrutura dual, os compostos anfifilicos sédo capazes de
alterar as propriedades de uma interface liquido-liquido, reduzindo a tensao
superficial e aumentando a area de contato, sendo denominados
tensoativos ou surfactantes. Dependendo da carga existente na cabeca
polar, os surfactantes podem ser classificados como (SILVA, 2006):

Catibnicos: Sao tensoativos que quando em solucdo aquosa se ionizam
produzindo uma carga positiva. Os exemplos mais comuns Sdo 0S sais

guaternarios de amonio.

Anibnicos: S&o tensoativos que quando em solugdo aquosa se ionizam
produzindo uma carga negativa. Os exemplos mais comuns sao os sabdes e

0s compostos sulfonados e sulfatados.

N&o-idnicos: Sao tensoativos que quando em solucdo aquosa nao formam
ions. A solubilizacdo é promovida devido a presenca de grupos funcionais de
grande afinidade por 4gua em sua estrutura. Os exemplos mais comuns Sao
0s ésteres de carboidratos, as amidas de alcoois graxos e o0s Oxidos de
amidas graxas (SILVA, 2006).

Anféteros: S&o tensoativos que quando em solucdo aquosa apresentam
cargas positivas e negativas, dependendo do pH da solucdo. Em meio &cido
atuam como catioénicos, e em meio alcalino atuam como tensoativos aniénicos.
Exemplo: dodecil sulfato de sodio, figura 3 (OLIVEIRA et al., 2004).
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Figura 3 — Estrutura do Dodecil Sulfato de Sédio.

e Co-surfactante: geralmente Icoois de cadeia lineares, que podem ser
mais curtas ou mais longas, sendo sollveis tanto na fase oleosa como
na interface, fazendo com que a fragao dissolvida no déleo diminua
a tensao original (OLIVEIRA, 2004).

Exemplo: Alcool butilico normal P.A. (figura 4)

Figura 4 — Estrutura do alcool butilico normal (OLIVEIRA, 2004).

4.4 APLICACOES DAS MICROEMULSOES

A formacdo espontanea, aparéncia limpida, estabilidade termodinamica e baixa
viscosidade sdo algumas caracteristicas de microemulsdes que tornam esses

sistemas atrativos e convenientemente para diversas aplicacoes.

O uso difundido e o interesse em microemulsées sao baseados principalmente na
alta capacidade de solubilizacdo para compostos hidrofilicos e hidrofobicos.
Devido a este reduzido ao reduzido tamanho da fase dispersa, € um sistema que
oferece vantagens como transportados de farmacos poucos sollveis em agua
(ATTWOOD, et al, 1992).
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5. CITRONELA

E uma erva resistente, que se desenvolve principalmente no Sri Lanka e Java.
Era inicialmente conhecida como citronela-do-ceirdo (Andropogon nardus) e
citronela-de-java (Cymbopogon winterianus). A planta pode alcancar cerca de
noventa centimetros de altura e tem folhas finas e compridas (figura 5) que

florescem quando mantidas em estado natural.

Figura 5 — Planta Citronela (LASZLO, 2011).

A citronela é uma planta aromatica que ficou bem conhecida por fornecer matéria-
prima (0leo essencial) para a fabricagdo de repelentes contra mosquitos e
borrachudos (LASZLO, 2011).

COMPONENTES QUIMICOS: citronélico (acido), borneol, citronelol, geraniol,
nerol (Icoois), citral, citronelal (aldeidos), canfeno, dipenteno
e limoneno (terpenos) (MENEZES, 2005), conforme a figura 6.
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citronelol geraniol neral
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citronelal

Figura 6 — Componentes quimicos da citronela (MENEZES, 2005).

PROPRIEDADES: antidepressivo, anti-séptico, desodorizante, inseticida,

estimulante e tdnico geral.
PRECAUCOES: irritabilidade da pele

MENTE: tem efeito esclarecedor e revitalizante sobre a mente, o que pode ajudar

a aliviar sensacdes de depressao.

CORPO: sua qualidade mais evidente parece ser a de repelente de insetos. Por
isso, talvez seja mais bem empregado em pulverizadores e difusores nos dias
quentes do ver&o para afastar os mosquitos. E provavel que também seja Util para
livrar os cédes e gatos das pulgas. Uma gota em um chumacgo de algodao
colocado dentro de uma gaveta mantém as roupas cheirosas e repele tracas e
insetos. Acredita-se que ajude a limpar a mente e, portanto, pode ser eficaz

contra dores de cabeca, enxaqueca e nevralgia.

Também funciona como um tonico para o organismo em geral, equilibrando o
coragao e o sistema nervoso. Pode ter efeito semelhante nos sistemas digestivo e
reprodutor e, por isso, pode ser util no estagio final das doencas para ajudar a
restabelecer a tonicidade, o humor e o equilibrio. Suas propriedades anti-sépticas
podem ser Gteis no quarto de um doente ou enfermaria, afastando os germes,
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neste caso também sendo usado em um difusor. Suas qualidades desodorizantes

e estimulantes podem refrescar pés suados e cansados, ativando, assim, todo o

sistema. E considerado eficaz no alivio de dores reumaticas.

EFEITO NA PELE: acredita-se que suavize a pele, quando combinado ao 6leo

de neroli e bergamota.
5.1 EXTRACAO DO OLEO DE CITRONELA

O método industrial de extracdo do 6leo essencial da citronela é conhecido como
“arrasto de vapor”. As folhas sdo colocadas em um recipiente e passam a receber
vapor d’agua constantemente. A 4gua € aquecida em uma caldeira. Ao passar
pelas folhas da citronela, o vapor leva junto o 6leo essencial, separado da agua,
em seguida, por condensacdo. Ja a extracdo caseira do Oleo essencial da
citronela ndo € muito simples. Segundo informacdes da Secdo de Plantas
Aromaticas do Instituto Agrondmico de Campinas (IAC), podem-se colocar as
folnas com um pouco de agua num panela de pressdo: o vapor que sair de la
também vai conter Oleo essencial. O problema é recolher este vapor, para dai
extrair o 6leo. Outra dica € que o 6leo essencial da citronela € também solUvel em
alcool. Assim, se misturarmos as folhas ao alcool, naturalmente o dleo essencial
vai ser liberado. Aqui o problema é o seguinte: outras substancias presentes na
folha, como clorofila e pigmentos, também sao sollveis em alcool e, neste caso,

nao teriamos o 6leo puro como se obtém por meio do vapor d’agua.

Vale destacar mais um detalhe importante: as folhas de citronela possuem uma
concentragdo minima de 6leo essencial, em torno de 0,5% a 0,6%. Para cada 100
quilos de folhas, extraem-se no maximo 600 gramas de 6leo. Ou seja, tentar

extrair pequenas quantidades ndo é nada viavel (LASZLO, 2011).
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6. METODOLOGIA

6.1 Materiais

- Dodecil sulfato de sodio (Synth)
- Alcool n-butilico P.a. (Synth)

- 6leo mineral (comercial)

- 6leo essencial (menta)

- Agua destilada

6.2 EqQuipamentos e acessorios

- Agitador magnético (QUIMIS-MOD. Q 261-22).

- Balanga analitica (TECNAL — MOD. AG 200)

- Microseringa (capacidade de 100 pL = 0,1 mL)
- Espétula

- Barra magnética

6.3 Método

6.3.1 Obtencado das microemulsdes

20

Para a formacgdo da microemulséo utilizou-se como tensoativo (surfactante:

Dodecil Sulfato de Sodio e como co-surfactante: Alcool n-Butilico Normal p.a.),

6leo mineral.

Inicialmente pesaram-se 0,1g de oOleo e 1,0g de tensoativos (surfactante + co-

surfactante), com o auxilio de uma microseringa e um agitador magnético
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acrescentou-se agua destilada sob agitacdo e observacdo constante. Conforme a

tabela a sequir.
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Oleo Tensoativos (g) Agua destilada (uL)
mineral (g)
Surfactante Co-Surfactante

0,1 0 1,0 174 — separacao de fases
0,1 0,1 0,9 163 — microemulséo
0,1 0,2 0,8 215-300 — microemulséo
0,1 0,3 0,7 240-430 — microemulséo
0,1 0,4 0,6 285-730 — microemulséo
0,1 0,5 0,5 340-1190 — microemulsao
0,1 0,7 0,3 N&o homogeneizou

Tabela 1 — Sistema com 0,19 de 6leo
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Oleo Tensoativos (g) Agua destilada (uL)
mineral (g)
Surfactante Co-Surfactante
0,2 0,1 0,9 400 — separacéo de fases
0,2 0,2 0,8 400 — separacéo de fases
0,2 0,3 0,7 350 — separacéo de fases
0,2 0,4 0,6 270- 320 — microemulséo
0,2 0,5 0,5 310 — 450 — microemulséo
0,2 0,6 0,4 500 — emulséo
0,2 0,7 0,3 1800 — emulséo
0,2 0,8 0,2 N&o homogeneizou

Tabela 2 - Sistema com 0,2g de 6leo
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Oleo Tensoativos (g) Agua destilada (uL)
mineral (g)
Surfactante Co-Surfactante
0,3 0,1 0,9 separacao de fase
0,3 0,2 0,8 separacao de fase
0,3 0,3 0,7 separacao de fase
0,3 0,4 0,6 separacao de fase
0,3 0,5 0,5 300 — emulséo
0,3 0,6 0,4 300 — emulséo
0,3 0,7 0,3 N&o homogeneizou
Tabela 3 - Sistema com 0,3g de 6leo
Oleo Tensoativos (g) Agua destilada (L)
mineral (g)
Surfactante Co-Surfactante
0,5 0,1 0,9 1000 — separacao de fase
0,5 0,2 0,8 1000 — separacao de fase
0,5 0,3 0,7 1000 — separacao de fase
0,5 0,4 0,6 1000 — separacao de fase
0,5 0,5 0,5 1000 — separacao de fase
0,5 0,6 0,4 900 — emulséo
0,5 0,7 0,3 N&o homogeneizou

Tabela 4 - Sistema com 0,5g de 6leo

Av. Getulio Vargas, 1200 — Vila Nova Santana — Assis — SP — 19807-634
3302 1055  homepage: www.fema.edu.br

Fone/Fax: (0XX18)




® fema

Fundacao Educacional do Municipio de Assis
Instituto Municipal de Ensino Superior de Assis
Campus José Santilli Sobrinho”

24

A regido onde foi observada microemulsdo com a adicdo de agua destilada foi

selecionada e o 6leo mineral serd substituido pelo Oleo de citronela com a

intencéo de incorporacdo do mesmao.

Oleo Tensoativos (g) Agua destilada (uL)
mineral (g)
Surfactante Co-Surfactante

0,1 0,1 0,9 163 — microemulséo

0,1 0,2 0,8 215-300 — microemulséo
0,1 0,3 0,7 240-430 — microemulséo
0,1 0,4 0,6 285-730 — microemulséo
0,1 0,5 0,5 340-1190 — microemulséao
0,2 0,4 0,6 270- 320 — microemulséo
0,2 0,5 0,5 310 — 450 — microemulséo

Tabela 5 — Sistemas de formacdo das microemulsdes.

A figura 7 mostra o sistema microemulsionado, ja formado com a adicdo da fase

aguosa.
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Figura 7 — Microemulséao

Antes de a microemulsdo ser formada o sistema se mostra turvo (figura 8) e
quando sao adicionados os tensoativos (surfactante e co-surfactante) de maneira
a encontrar o sistema de microemulsdo, o sistema fica espontaneamente

transparente (figura 7) indicando que o sistema microemulsionado foi encontrado.

Figura 8 — Sistema totalmente turvo
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7. CONCLUSAO

Diante dos resultados obtidos através dos experimentos realizados, conclui-se
que houve a formacdo de microemulsdo O/A (6leo em agua) na ja citada

concentragao.

A incorporagdo do 6leo essencial de menta apresentava um odor bem mais
acentuado do que o de citronela, o que justifica a utilizacdo do 6leo de menta em
substituicdo ao de citronela, portanto conclui-se que houve a incorporacéo do 6leo

essencial na fase oleosa da microemuls&o do tipo 6leo/agua.
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